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Die Erfindung betrifft eine Trennwandkolonne zur Auftrennung eines 
Vielstoffgemischs und ein Verfahren zur destillativen Reingewinnung von p- 
Methoxyzimtsaureethylhexylester. 

Bei der Auftrennung von Zulaufgemischen in mehr als zwei hochreine Fraktionen 
- zum Beispiel in Leichtsieder, Mittelsieder und Hochsieder - mussen 
normalerweise mehrere Destillationskolonnen eirigesetzt werden. Um den 
apparativen Aufwand zu begrenzen, setzt man bei der Auftrennung von 
Vielstoffgemischen, die aus mehr als zwei Komponenten bestehen, Kolonnen ein, 
die sich fur die Seitenentnahme flussiger und gasformiger Medien eignen. Die 
Anwendungsmoglichkeit von Destillationskolonnen mit Seitenabzugen ist jedoch 
dadurch stark eingeschrankt, daB die an den Seitenabzugsstellen entnommenen 
Produkte normalerweise nicht vollig rein sind. Bei Seitenentnahmen im 
Verstarkungsteil einer Destillationsvorrichtung, die iiblicherweise in flussiger 
Form erfolgen, enthalten die Seitenprodukte noch Anteile an leichtsiedenden 
Komponenten, die im Normalfall uber Kopf abgetrennt werden. Entsprechendes 
gilt fur Seitenentnahmen im Abtriebsteil, die meist dampfftirmig erfolgen und bei 
denen entnommene Seitenprodukte noch Anteile des Hochsieders aufweisen. Bei 
der Verwendung solcher konventioneller Seitenabzugskolonnen werden praktisch 
immer verunreinigte Seitenprodukte erhalten - die Verwendung von 
Seitenabzugskolonnen ist daher zur Gewinnung von Reinstoffen ungeeignet. 
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Insbesondere zur Isolierung von mittelsiedenden Reinstoffen aus 
Vielstoffgemischen mussen somit in der Regel Kolonnenanordnungen, die aus 
mindestens zwei separaten Kolonnen bestehen, eingesetzt werden. 

Eine vorteilhafte Alternative sind sogenannte Trennwandkolonnen. Der Einsatz 
von Trennwandkolonnen ermoglicht es, Seitenprodukte, also mittelsiedende 
Komponenten, ebenfalls in reiner Form aus Vielstoffgemischen zu isolieren. Bei 
Trennwandkolonnen ist im mittleren Bereich eine Trennwand angebracht. Diese 
erstreckt sich oberhalb und unterhalb der Zulaufstelle. Auf der anderen Seite, die 
sich gegeniiber der Zulaufstelle befindet, ist mindestens eine Seitenabzugsstelle 
angeordnet, die sich auf gleicher Hohe, unterhalb oder oberhalb der Zulaufstelle 
befindet. Zwischen Seitenabzugsstelle und Zulaufstelle befindet sich die 
Trennwand. Diese ist senkrecht angeordnet. In dem Kolonnenbereich, der durch 
die Trennwand geteilt wird, ist eine Quervermischung von Flussigkeits- und 
Brudenstromen nicht moglich. Dadurch verringert sich bei der Auftrennung von 
Vielstoffgemischen die Zahl der insgesamt benotigten Destillationskolonnen. Eine 
Trennwandkolonne weist in der Regel folgende Segmente auf: 

Einen oberen Kolonnenbereich, der sich oberhalb der Trennwand befindet, 
einen Zulaufteil, der sich auf der Seite der Zulaufstelle befindet und 
seitlich durch die Trennwand abgegrenzt wird, 

einen Entnahmenteil, der sich auf der Seite der Seitenabzugsstelle befindet 

und seitlich durch die Trennwand abgegrenzt wird und 

einen unteren Kolonnenbereich, der sich unterhalb der Trennwand befindet 

Der Verstarkungsteil des Zulaufteils ist der obere Bereich des Zulaufteils, welcher 
sich oberhalb der Zulaufstelle befindet, und der Abtriebsteil des Zulaufteils ist der 
untere Teil des Zulaufteils, der sich unterhalb der Zulaufstelle befindet. Der 
Entnahmeteil ist in einen oberen Teil, der sich oberhalb der Seitenabzugsstelle 
befindet und einen unteren Teil, der sich unterhalb der Seitenabzugsstelle 
befindet, unterteilt Eine Trennwandkolonne ist im Prinzip eine apparative 
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Vereinfachung von thermisch gekoppelten Destillationskolonnen, wobei jedoch 
letztere hohere Investionskosten aufweisen. Trennwandkolonnen und thermisch 
gekoppelte Kolonnen bieten gegeniiber der Anordnung von konventionellen 
Destillationskolonnen sowohl hinsichtlich des Energiebedarfs als auch der 
Investitionskosten Vorteile und werden daher bevorzugt industriell eingesetzt. 
Trennwandkolonnen konnen sowohl als Fullkorper oder geordnete Packungen 
enthaltende Packungskolonnen oder als Bodenkolonnen ausgestaltet sein. Werden 
Packungskolonnen eingesetzt, so sind geordnete Gewebepackungen mit einer 
spezifischen Oberflache von 300 bis 800 m 2 /m 3 , bevorzugt von 500 bis 750 
m 2 /m 3 , besonders geeignet. Ublicherweise sind Trennwandkolonnen so 
ausgestaltet, daB die Trennwand senkrecht verlauft und die Querschnittsflachen 
des Entnahmeteils und des Zulaufteils gleich groB sind. Weitere Informationen 
uber Trennwandkolonnen sind beispielsweise in der EP-A-0 122 367, in der EP- 
B-0 126 288 und in der EP-B-0 133 510 aufgefuhrt. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist, eine Trennwandkolonne 
bereitzustellen, die insbesondere bei niedrigen Betriebsdriicken von ca. 0,5 bis 20 
mbar kostengiinstiger und mit besserer Trennleistung arbeitet als bisher bekannte 
Trennwandkolonnen. Dabei soli insbesondere darauf geachtet werden, daB die 
Segmente dieser Trennwandkolonne bei dem Destillationsverfahren optimal 
genutzt werden. 

Die Losung dieser Aufgabe ist dann eine Trennwandkolonne, die im mittleren 
Bereich durch eine Trennwand in ein Zulaufteil und einen Entnahmeteil 
aufgegliedert ist, aufweisend als Segmente 

a) einen oberen Kolonnenbereich, 

b) ein Verstarkungsteil des Zulaufteils, 

c) ein Abtriebsteil des Zulaufteils, 

d) ein oberen Teil des Entnahmeteils, 

e) ein unteren Teil des Entnahmeteils, 
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f) 
g) 
h) 



einen Zwischenbereich des Zulaufteils, 
einen Zwischenbereich des Entnahmeteils und 



einen unteren Kolonnenbereich, 



5 wobei die Trennwand zwischen den Segmenten b) und d) sowie zwischen den 
Segmenten c) und e) senkrecht angeordnet ist, die Segmente b), d), c) und e) 
trennwirksame Einbauten aufsveisen und die Querschnittsflache Ab des Segmentes 
b) urn mindestens 1 0 % kleiner ist als die Querschnittsflache A d von Segment d) 5 
sowie die Querschnittsflache A c des Segmentes c) urn mindestens 10 % groBer ist 
10 als die Querschnittsflache A^ von Segment e). 

Segment f) befindet sich zwischen den Segmenten b) und c) und entsprechend 
Segment g) zwischen den Segmenten d) und e). Meist weisen die Segmente b) 
und d) die gleiche Anzahl und die gleichen Typen von trennwirksamen Einbauten 
15 auf. In der Regel enthalten die Segmente c) und e) die gleiche Anzahl und die 
gleichen Typen von trennwirksamen Einbauten. Der obere Kolonnenbereich und 
der untere Kolonnenbereich enthalten bevorzugt trennwirksame Einbauten - der 
Zwischenbereich weist jedoch meist keine trennwirksamen Einbauten auf. 

20 Der Vorteil der erfindungsgemalien Trennwandkolonne ist, daB insbesondere bei 
niedrigen Betriebsdriicken von ca. 0,5 bis 20 mbar die entsprechende destillative 
Trennung kostengunstiger und mit einer besseren Trennleistung ausflihrbar ist als 
vergleichsweise mit einer Trennwandkolonne nach dem Stand der Technik. Diese 
vorteilhaften Ergebnisse werden insbesondere bei solchen Anwendungsfallen 

25 erreicht, bei denen - bedingt durch das aufgegebene Vielstoffgemisch - die 
Belastung in den Segmenten b) und e) vergleichsweise niedrig und in den 
Segmenten c) und d) vergleichsweise hoch ist. Somit werden die Segmente 
entsprechend dem F-Faktor dimensioniert. Der F-Faktor ist ein Mali fur die 
Belastung, die durch den Gasstrom in der Kolonne hervorgerufen wird - ein MaB 

30 fur den Impuls dieses Gases (F-Faktor: Gasgeschwindigkeit in der Dimension m/s 
multipliziert mit der Wurzel der Gasdichte in der Dimension kg/m 3 ). Bei einem 
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hoheren F-Faktor wird entsprechend in dem betreffenden Segment eine groBere 
Querschnittsflache bereitgestellt. Dies fuhrt zu einer optimalen Belastung des 
entsprechenden Segmentes und somit zu einer besseren Trennleistung. Umgekehrt 
werden Segmente, die weniger stark belastet werden, kleiner dimensioniert - 
somit wird eine hinreichende Benetzung der enthaltenden trennwirksamen 
Einbauten mit einem Flussigkeitsfilm gewahrleistet; falls letztere Segmente 
groBer dimensioniert waren, waren entsprechende trennwirksame Einbauten 
normalerweise nicht vollstandig benetzt Eine vollstandige Benetzung der 
trennwirksamen Einbauten ist jedoch Voraussetzung fur eine hohe Trennleistung. 
Die erfindungsgemaBe Trennwandkolonne kann somit an die jeweilige 
Trennaufgabe optimal angepalit werden - es werden keine Segmente eingebaut, 
welche fur das entsprechende Trennproblem eine unnotig hohe Dimensionierung 
aufweisen, wodurch der apparative Aufwand verringert wird, und das 
entsprechende Trennverfahren kostengunstiger gestaltet werden kann. 

Die Segmente konnen gegebenenfalls auch mit unterschiedlichen trennwirksamen 
Einbauten und Verteilungseinrichtungen fur Flussigkeit bestuckt sein. Bei 
Anwendungen im Vakuumbereich konnen spezielle Verteiler vorgesehen werden, 
deren Auslegung und Dimensionierung im Rahmen der Festlegung der 
Querschnittsverhaltnisse der Segmente erfolgt. Die Wahl der entsprechenden 
Querschnittsverhaltnisse wird meist so vorgenommen, daB sich insbesondere bei 
niedrigen Betriebsdriicken von etwa 0,5 bis ca. 20 mbar bei Vorliegen von 
niedrigen Flussigkeitsberieselungsdichten gunstige Bedingungen fur die 
Fliissigkeitsverteilung ergeben. Die Trenneinbauten in den Segmenten werden in 
der Regel so ausgewahlt, daB sich minimale Investitionskosten dafur ergeben. Das 
bevorzugte Verhaltnis der Querschnittsflachen hangt vom Aufteilungsverhaltnis 
der Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand und von dem Betriebsdruck P ab. 
Unter dem Betriebsdruck soli der Kopfdruck der Trennwandkolonne verstanden 
werden. 

In der Regel ist die Querschnittsflache Ab des Segmentes b) urn mindestens 40 %, 
bevorzugt urn mindestens 60 %, kleiner als die Querschnittsflache Ad von 
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Segment d). AuBerdem ist meist die Querschnittsflache A c des Segmentes c) um 
mindestens 40 %, bevorzugt um mindestens 60 %, grofier als die Quer- 
schnittsflache A e von Segment e). 

5 In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung betragt der Betriebsdruck P 
zwischen 0,0005 und 10 bar und die berechneten Verhaltnisse der Quer- 
schnittsflachen A\ I A" a sowie A" c / A" e ergeben sich aus folgenden Beziehungen: 




15 

Dabei bedeuten A\ , A'a , A" c , A" e die zur Berechnung vorgesehenen 
Querschnittsflachen der Segmente b,d,c,e ; m Sjb , m S)d , m S)C , m s>e , die durch die 
Segmente b,d,c,e stromenden Gasvolumenstrome, gemessen in m 3 /h, m^b, m^, 
mi )C , mi je die durch die Segmente b,d,c,e stromenden Flussigkeitsvolumenstrome, 

20 gemessen in m 3 /h und der Exponent C ergibt sich als betriebsdruckabhangige 
Variable aus der in Figur 3 dargestellten, empirisch ermittelten Funktion. Dabei 
weichen die berechneten Verhaltnisse A'b / A'd sowie A" c / A' e von den 
entsprechenden, tatsachlich vorliegenden Verhaltnissen Ab / Ad sowie A c / Ae um 
maximal 30%, bevorzugt um maximal 20%, ab. In der Trennwandkolonne konnen 

25 auch fur geordnete Packungen entsprechend gewiinschte Flachenverhaltnisse 
realisiert werden, da die Fertigung der geordneten Packungselemente bei den 
Herstellerfirmen inzwischen ublicherweise computergesteuert erfolgt. 

Bei der Auslegung der Trennwandkolonne sollte die Aufteilung der Trennstufen 
30 bevorzugt so vorgenommen werden, daB die Bauhohe des Segments b) mit der 
des Segments e) und die Bauhohe des Segmentes c) mit der des Segmentes d) 
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moglichst gut ubereinstimmt. Falls sich jedoch entsprechend ungleiche Bauhohen 
der Trenneinbauten nicht umgehen lassen, werden in den Segmenten b) und e) 
oder in den Segmenten c) und d) Teilbereiche nicht mit Trenneinbauten versehen. 
Durch eine geeignete Wahl von Trenneinbauten verschiedener Trennleistung 
5 lassen sich solche Freiraume jedoch in der Praxis meist vermeiden. 

Haufig betragt der Betriebsdruck der Trennwandkolonne 0,0005 bis 0,02 bar und 
es werden Fltissigkeitsverteiler eingesetzt, bei denen die Flussigkeitsverteilung 
nach dem Anstauprinzip und die nachgeschaltete Flussigkeitsfeinverteilung nach 

10 dem Kapillarprinzip erfolgt. Die Zahl der Abtropfstellen betragt vorzugsweise 
etwa 200/m 2 bis 1000/m 2 . Bevorzugte Bauarten sind Kanalrinnenverteiler. Es 
eignen sich sowohl Kanalrinnenverteiler, bei denen die kapillare 
Flussigkeitsverteilung kreisformig, als auch solche, bei denen die kapillare 
Flussigkeitsverteilung linear angeordnet ist. Den verschiedenen Bauarten ist 

15 jedoch gemeinsam, dafl diese kleine Flussigkeitsmengen in hoher Verteilgute auf 
grofie Querschnittsflachen aufgeben konnen. Gemeinsam mit den optimierten 
Querschnittsverhaltnissen der Segmente ergeben sich somit gunstige Bauformen 
fur Kolonnen, welche bei niedrigen Driicken von 0,5 bis 10 mbar arbeiten. 

20 Haufig werden als trennwirksame Einbauten geordnete Packungen in 
Kreuzkanalstruktur eingesetzt. Dabei ist die oberste Packung unterhalb der 
Fltissigkeitsverteiler meist so ausgerichtet, dafi die einzelnen Schichten parallel 
zur Trennwand ausgerichtet sind. 

25 Bei der Konstruktion der Trennwandkolonne wird die Trennwand bevorzugt 
durch Einschweifien an die Kolonnenwand befestigt. Es ist jedoch auch prinzipiell 
moglich, dabei losbare Verbindungen vorzusehen, oder die Trennwand, wie in der 
EP-A-0 804 951 beschrieben, lose zwischen den Packungen zu montieren. Das 
Stuck der Trennwand, welches sich zwischen den Segmenten f) und g) befihdet, 

30 wird in der Regel durch Einschweifien befestigt. Dabei ist die Trennwand 
zwischen den Segmenten f) und g) in der Regel schrag angeordnet, wobei diese 
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meist gegen die Horizontal einen Winkel von 25 bis 75°, bevorzugt von 55 bis 
65°, bildet. Bei dieser Anordnung werden Verwirbelungen des Gasstroms, welche 
die Trennleistung beeintrachtigen konnen, weitgehend vermieden. 

In der Regel wird die Flussigkeit auf den Zulaufteil mit Hilfe einer Pumpe 
gefordert oder iiber eine statische Zulaufhohe von mindestens ca. 1m 
mengengeregelt aufgegeben. Die Regelung wird meist so eingestellt, daB die auf 
den Zulaufteil aufgegebene Flussigkeitsmenge nicht unter 30% des 
„Normalwertes" (als Normalwert soil die Menge angesehen werden, die bei dem 
entsprechenden kontinuierlichen Verfahren im zeitlichen Mittel pro Zeiteinheit an 
einer bestimmten Stelle anfallt) sinken kann. Meist wird die Aufteilung der aus 
dem Segment d) im Entnahmeteil ablaufenden Flussigkeit auf den Seitenabzug 
und auf das Segment e) im Entnahmeteil durch eine Regelung so eingestellt, daB 
die auf das Segment e) aufgegebene Flussigkeitsmenge nicht unter 30% des 
„Normalwertes" sinken kann. 

Zur Entnahme und Aufteilung der Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand 
und an der Seitenentnahmestelle eignen sich sowohl innenliegende, als auch 
auBerhalb der Kolonne angeordnete Auffangraume fur die Flussigkeit, welche die 
Funktion einer Pumpenvorlage ubernehmen. Bei Bodenkolonnen ist es besonders 
giinstig, hierzu den Ablaufschacht auf etwa das 2- bis 3-fache der ublichen Hohe 
zu vergrofiern und in dem Ablaufschacht die entsprechende Flussigkeitsmenge zu 
speichern. Bei der Verwendung von gepackten Kolonnen wird die Flussigkeit 
zunachst in Sammlern gefaBt und von dort aus in einen innenliegenden oder 
auBenliegenden Auffangraum geleitet. Allgemein bieten Schwenktrichter eine 
kostengunstige Alternative. Im Fall von Bodenkolonnen und bei Vorliegen von 
hoheren Drucken kann die Flussigkeit auch vorteilhaft in einem Kaminboden 
angestaut werden. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung enthalt das eingefuhrte 
Zulaufgemisch als mittelsiedendes Wertprodukt 70 bis 95%, bevorzugt 75 bis 
90% p-Methoxyzimtsaureethylhexylester. 
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Neben p-Methoxyzimtsaureethylhexylester enthalt dieses Gemisch auBerdem 
meist noch 1 bis 5% leichtersiedende Nebenprodukte und 5 bis 25% 
hohersiedende Nebenprodukte. Dann betragen die Trennstufenzahl der 
entsprechend eingesetzten Trennwandkolonne meist etwa 35 theoretische 
Trennstufen und die Verhaltnisse der Querschnittsflachen Ab / Ad in der Regel 
zwischen 1 : 1,6 und 1 : 2,4, bevorzugt 1 : 1,8 bis 1 : 2,2, sowie A c / Ae zwischen 
1 : 1,6 und 1 : 2,4, bevorzugt zwischen 1 : 1,8 bis 1 : 2,2. Entsprechend wird dann 
die Trennwandkolonne bei einem Kopfdruck von 1 bis 10 mbar, bevorzugt bei 4 
bis 6 mbar, betrieben. 

Die vorliegende Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur destillativen 
Reingewinnung von p-Methoxyzimtsaureethylhexylester unter Verwendung einer 
vorstehend beschriebenen Trennwandkolonne. Das erfindungsgemaBe Verfahren 
ist dadurch gekennzeichnet, daB das eingefuhrte Zulaufgemisch (11, 12, 13) als 
mittelsiedendes Wertprodukt (12) 70 bis 95%, bevorzugt 75 bis 90%, p- 
Methoxyzimtsaureethylhexylester enthalt. 

Die anliegende Zeichnung zeigt 

• in Fig. 1 ein Schema einer Trennwandkolonne nach dem Stand der 
Technik, 

• in Fig. 2 ein Schema einer erfindungsgemaBen Trennwandkolonne 
und 

• in Fig. 3 die Abhangigkeit des empirisch ermittelten Exponenten C 
von dem Betriebsdruck der Trennwandkolonne. 

Fig. 2 zeigt die Auftrennung eines als Vielstoffgemisch vorliegenden 
Zulaufgemisches 11, 12, 13 in einer erfindungsgemaBen Trennwandkolonne in 
einen Leichtsieder 11, in ein mittelsiedendes Wertprodukt 12 und in einen 
Schwersieder 13. Die Trennwand 7, 8 ist in ihrem oberen und unteren Teil 7 
senkrecht und in ihrem mittleren Teil 8 schrag angeordnet. Der obere 
Kolonnenbereich 1 befindet sich oberhalb der Trennwand 7, 8, und der untere 
Kolonnenbereich 6 ist unterhalb der Trennwand 7, 8 angeordnet. Der Zulauf 
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miindet in Segment f) 9 und die Seitenabzugsstelle ist mit Segment g) 10 
verbunden. 

Im folgenden soil die Erfindung anhand eines Ausfiihrungsbeispiels naher 
erlautert werden. 

Beispiel: 

Die als Versuchskolonne eingesetzte Trennwandkolonne wies einen Durchmesser 
von 0,2 Meter auf, war iiber eine Hohe von insgesamt 7 Metern mit 
Drahtgewebepackungen, die eine spezifische Oberflache von 500 m 3 / m 2 aufwies, 
bestuckt und enthielt eine theoretische Trennstufenzahl von insgesamt 41 Stufen. 
Die Trennwand war zwischen der 8. und der 30. Stufe - von unten gezahlt - 
festgeschweiBt. Die Zulaufstelle und die Entnahmestelle fur den fltissigen 
Seitenabzug waren auf gleicher Hohe angeordnet Eine Aufteilung der Fliissigkeit 
auf die Segmente b) 2 und d) 3 der Kolonne erfolgte im Mengenverhaltnis 1:3. 
Das Flachenverhaltnis der Segmente b) 2 und d) 3 der Kolonne betrug 1 : 2, das 
Flachenverhaltnis der Segmente c) 4 und e) 5 der Kolonne betrug 2:1. Der 
mittlere Bereich 8 der Trennwand 7, 8 war schrag angeordnet und wies einen 
Winkel von 60° gegen die Horizontale auf. Der Kopfdruck betrug 5 mbar. Das 
Zulaufgemisch 11, 12, 13 wurde flussig in einem Mengenstrom von 8,5 kg/h 
sowie bei einer Temperatur von ca. 170° in die Kolonne eingespeist. Letzteres 
enthielt 85% p-Methoxyzimtsaureethylhexylester, 5% leichtersiedende 
Nebenprodukte und 10% hohersiedende Nebenprodukte. Am Kopf der Kolonne 
wurden bei einem RucklaufVerhaltnis von 12 ca. 0,5 kg/h leichtersiedende 
Nebenprodukte mit einem Restgehalt von 5% p-Methoxyzimtsaureethylhexylester 
entnommen. Das Sumpfprodukt, das vorwiegend hohersiedende Nebenprodukte 
enthielt, wurde in einem Mengenstrom von ca. 0,9 kg/h mit einem Gehalt von 5% 
p-Methoxyzimtsaureethylhexylester abgezogen. Das mittelsiedende Wertprodukt 
12 p-Methoxyzimtsaureethylhexylester wurde in einem Mengenstrom von ca. 7,1 
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kg/h sowie einer Reinheit von > 99,5% an der Seitenentnahme flussig 
entnommen. 

Der vorstehende Versuch zeigt, daB sich bestimmte Vielstoffgemische effektiv 
auftrennen lassen — das mittelsiedende Wertprodukt ist in hoher Reinheit 
isolierbar. Mit der' vorstehend beschriebenen erfindungsgemafien 
Trennwandkolonne kann bei konstantem Mengenstrom des eingegebenen 
Zulaufgemischs das mittelsiedende Wertprodukt in einer hoheren Reinheit 
gewonnen werden als vergleichsweise mit einer ublichen Trennwandkolonne nach 
dem Stand der Technik. Dies ist u.a. bedingt durch den vergleichsweise niedrigen 
Druckverlust der erfindungsgemafien Trennwandkolonne. Der niedrige 
Druckverlust ermoglicht den Betrieb der Trennwandkolonne bei vergleichsweise 
niedrigen Sumpftemperaturen. Niedrige Sumpftemperaturen bedeuten neben der 
Energieersparnis auflerdem eine reduzierte Bildung von Nebenprodukten, die in 
den Seitenabzug gelangen konnen. Eine Trennwandkolonne nach dem Stand der 
Technik, welche die gleiche Trennleistung erreicht, mufite entsprechend grofier 
ausgelegt werden und wurde fur ihren Betrieb einen hoheren Energieaufwand 
benotigen. 
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BASF Aktiengesellschaft 24. Februar 2000 

NAE 1999 1202 IB/AR/els 

5 Patentanspriiche 

1 . Trennwandkolonne, die im mittleren Bereich durch eine Trennwand (7, 8) in 
einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil aufgegliedert ist, aufweisend als 
Segmente, 

1 0 a) einen oberen Kolonnenbereich ( 1 ), 

b) ein Verstarkungsteil (2) des Zulaufteils, 

c) ein Abtriebsteil (4) des Zulaufteils, 

d) ein oberen Teil (3) des Entnahmeteils, 

e) ein unteren Teil (5) des Entnahmeteils, 

15 f) einen Zwischenbereich (9) des Zulaufteils, 

g) einen Zwischenbereich (10) des Entnahmeteils und 

h) einen unteren Kolonnenbereich (6), 

wobei die Trennwand (7) zwischen den Segmenten b) (2) und d) (3) sowie 
20 zwischen den Segmenten c) (4) und e) (5) senkrecht angeordnet ist, die 

Segmente b) (2), d) (3), c) (4) und e) (5) trennwirksame Einbauten aufweisen 
und die Querschnittsflache Ab des Segmentes b) (2) urn mindestens 10% 
kleiner ist als die Querschittsflache A d von Segment d) (3), sowie die 
Querschnittsflache A c des Segmentes c) (4) urn mindestens 10% grofier ist als 
25 die Querschnittsflache A e von Segment e) (5). 

2. Trennwandkolonne nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da£ die 
Querschnittsflache Ab des Segments b) (2) urn mindestens 40%, bevorzugt 
urn mindestens 60%, kleiner ist als die Querschnittsflache Ad von Segement 

30 d)(3). 
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Trennwandkolonne nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Querschnittsflache A c des Segmentes c) (4) urn mindestens 40%, bevorzugt 
um mindestens 60%, groBer ist ais die Querschnittsflache von Segment e) (5). 

Trennwandkolonne nach einem der Anspriiche 1 bis 3 , dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Trennwand (8) zwischen den Segmenten f) (9) und g) (10) 
schrag angeordnet ist und gegen die Horizontale einen Winkel von 25 bis 75°, 
bevorzugt von 55 bis 65°, bildet. 

Trennwandkolonne nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Betriebsdruck P zwischen 0,0005 und 10 bar betragt und die 
berechneten Verhaltnisse der Querschnittsflachen A\ I A' d sowie A\ I A\ 
sich aus folgenden Beziehungen ergeben 



und A'b, A"d ? A'c, A" e die zur Berechnung vorgesehenen Querschnittsflachen 
der Segmente b,d,c,e; m S)b , m Sjd , m SjC , m Sje die durch die Segmente b,d,c,e 
stromenden Gasvolumenstrome, gemessen in m 3 /h; mi,b, m^, m i)C , m^ die 
durch die Segmente b,d,c,e stromenden Flussigkeitsvolumenstrome, 
gemessen in m 3 /h, bedeuten und der Exponent C sich als 
betriebsdruckabhangige Variable aus der in Fig. 3 dargestellten, empirisch 
ermittelten Funktion ergibt, wobei die berechneten Verhaltnisse A' b / A x d 
sowie A'c / A" e von den entsprechenden, tatsachlich vorliegenden Ver- 
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haltnisse Ab / Ad sowie A c / Ae urn maximal 30%, bevorzugt urn maximal 
20%, abweichen, 

6. Trennwandkolonne nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch 
5 gekennzeichnet, daB der Betriebsdruck 0,0005 bis 0,02 bar betragt, 

Fliissigkeitsverteiler eingesetzt werden, bei denen die Flussigkeitsvor- 
verteilung nach dem Anstauprinzip und die nachgeschaltete Flussigkeits- 
feinverteilung nach dem Kapillarprinzip, erfolgt 

10 7. Trennwandkolonne nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als trennwirksame Einbauten geordnete Packungen in 
Kreuzkanalstruktur eingesetzt werden. 

8. Trennwandkolonne nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die 
15 oberste Packungslage unterhalb der Fliissigkeitsverteiler so ausgerichtet ist, 

daB die einzelnen Schichten parallel zur Trennwand (7, 8) ausgerichtet sind. . 

9. Verfahren zur destillativen Reingewinnung von p- 
Methoxyzimtsaureethylhexylester unter Verwendung einer 

20 Trennwandkolonne gemaB einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch 

gekennzeichnet, daB das eingefuhrte Zulaufgemisch (11, 12, 13) als 
mittelsiedendes Wertprodukt (12) 70 bis 95%, bevorzugt 75 bis 90%, p- 
Methoxyzimtsaureethylhexylester enthalt. 
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Zusammenfassung 



Die Erfindung betrifft eine Trennwandkolonne, die folgende Segmente aufweist: 
a) Einen oberen Kolonnenbereich (1), 



h) einen unteren Kolonnenbereich (6) 

Wesentlich ist, dafi die Trennwand (7) zwischen den Segmenten b) (2) und d) (3) 
sowie zwischen den Segmenten c) (4) und e) (5) senkrecht angeordnet ist, die 
20 Segmente b) (2), d) (3), c) (4) und e) (5) trennwirksame Einbauten aufweisen und 
• die Querschnittsflache Ab des Segmentes b) (2) urn mindestens 10% kleiner ist als 
die Querschittsflache Ad von Segment d) (3), sowie die Querschnittsflache A c des 
Segmentes c) (4) urn mindestens 10% groBer ist als die von Segment e) (5). 
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b) ein Verstarkungsteil (2) des Zulaufteils, 

c) ein Abtriebsteil (4) des Zulaufteils, 



d) ein oberen Teil (3) des Entnahmeteils, 

e) ein unteren Teil (5) des Entnahmeteils, 
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f) einen Zwischenbereich (9) des Zulaufteils, 

g) einen Zwischenbereich (10) des Entnahmeteils und 
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Fig. 2 



FIG.1 




